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Résumé : 
 
La microdiffraction Kossel est un outil d’analyse locale qui opère directement dans le Microscope 
Electronique à Balayage (MEB) : contrairement à l’Electron Back-Scattered Diffraction (EBSD),              
elle peut être utilisée pour déterminer à la fois l’orientation cristallographique des grains et les 
contraintes et déformations inter- et intragranulaires à l’échelle du micron (sonde de 1 µm3). Les clichés 
de lignes de Kossel sont obtenus avec une caméra CCD et indexés grâce à un programme de simulation 
que nous avons nous-mêmes développé : l’orientation identifiée est ensuite comparée à celle déterminée 
par EBSD. Des essais de traction in-situ réalisés dans le MEB avec une petite machine de 
traction/compression sont finalement présentés : l’objectif est de montrer la sensibilité à la contrainte de 
cette technique de diffraction (une déformation du réseau correspond à un déplacement des lignes de 
Kossel) et de profiter de l’environnement du MEB pour associer un état de contrainte à un évènement 
microstructural (lignes de glissement, décohésion de particule, initiation de fissure). 
 
Abstract : 
 
Kossel microdiffraction is a local analysis tool developed inside a Scanning Electron Microscope (SEM); 
contrary to Electron Back-Scattered Diffraction (EBSD), it can be used to determine not only the 
crystallographic orientation but also the inter- and intragranular strains and stresses on the micron scale 
(1 µm3 spot). The experimental Kossel line patterns are obtained by way of a CCD camera and are 
indexed using a home-made simulation program; the orientation thus determined is then compared              
with EBSD results. In-situ tests realized inside the SEM using a small tensile/compressive machine are 
finally presented; the aim is to show the stress sensitivity for this diffraction technique (a lattice strain 
corresponds to Kossel line displacement) and to take advantage of the SEM environment to            
associate determined stress states with microstructure observations (slip lines, particle decohesion,   
crack initiation). 
 
Mots-clefs :  
 
Microdiffraction ; orientation cristallographique ; contraintes internes 
 
1 Introduction 
 
La diffraction des rayons X (DRX) est une technique non destructive particulièrement 
efficace - et par conséquent fréquemment employée - pour déterminer les états de contrainte à 
différentes échelles, auxquelles sont associés différents ordres (en utilisant plusieurs méthodes 
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et instruments). Le premier ordre caractérise la contrainte macroscopique ou pseudo 
macroscopique, c’est-à-dire la contrainte déterminée dans un matériau tout entier ou dans ses 
différentes phases ; le second ordre définit quant à lui la contrainte moyenne dans un grain,  
tandis que la contrainte du troisième ordre varie sur quelques distances interatomiques         
(échelle du réseau cristallin). Cependant, compte tenu de la finesse des nouveaux matériaux et 
de la complexité croissante de leurs applications, il devient souvent nécessaire de déterminer un 
état de contrainte à une échelle intermédiaire, entre l’ordre II et l’ordre III : c’est pourquoi nous 
avons décidé de développer la technique de microdiffraction Kossel, à l’échelle du micron 
(Pesci et al. (2006)). 
C’est donc un outil d’analyse locale similaire à celui utilisé tout d’abord par Tixier et al. 
(1970), une technique d’imagerie dans le MEB utilisant un détecteur 2D, qui permet de 
déterminer non seulement l’orientation cristallographique des grains, mais également et surtout 
les états de contrainte et de déformation intragranulaires (la taille de spot est de l’ordre d’1 µm3) 
pour la plupart des matériaux cristallins. Cette technique est par conséquent très prometteuse, 
car elle offre des progrès technologiques importants par rapport aux techniques plus 
conventionnelles que sont par exemple la DRX « classique » et l’EBSD. En effet, la 
détermination de l’orientation cristallographique des grains est tout d’abord plus précise, 
puisque la longueur d’ondes des rayons X est plus élevée que celle des électrons (angles de 
Bragg plus grands). Utilisée directement dans le MEB, elle permet ensuite l’observation 
simultanée de la microstructure et de son évolution (par exemple lors d’essais in-situ dans le 
MEB), si bien qu’il devient possible de réaliser des profils de contrainte le long de joints de 
grains, à l’intérieur d’un grain (figure 1) ou dans différentes phases, et d’associer une valeur de 
contrainte à un « évènement microstructural » (apparition de lignes de glissement, décohésion 
ou rupture de particules, initiation de fissures).  
 
 1mm
 
 
FIG. 1 – Analyses par microdiffraction Kossel 
a) Le long d’un joint de grain ou à l’intérieur d’un grain - b) Au voisinage d’une fissure 
 
En outre, l’analyse est relativement rapide, puisqu’elle ne dure que quelques minutes, ce qui 
permet d’envisager des cartographies locales de contraintes dans les matériaux. 
 
2 Principe de la technique 
 
Lorsque le faisceau d’électrons émis dans le MEB vient exciter un matériau, ce dernier 
génère des rayons X qui lui sont caractéristiques et qui sont ensuite diffractés par le réseau 
cristallin suivant la loi de Bragg ( )θλ sin.2d= , sous la forme de cônes dits de Kossel.             
Ce phénomène est vraiment très intéressant car de nombreuses réflexions ont lieu 
ba 
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simultanément, dans toutes les directions : en fait, le matériau se comporte comme une source 
multidirectionnelle, conduisant à un cône de diffraction émis pour chaque plan diffractant (hkl) 
(tous ces plans diffractent en même temps). 
 
 
 
FIG. 2 – Principe de la microdiffraction Kossel :                                                                     
un cône de Kossel est émis pour chaque plan diffractant (hkl) 
 
Une caméra CCD est donc placée dans le MEB de telle sorte que son écran puisse        
intercepter une partie de ces cônes, sous la forme d’un réseau de lignes et de cercles de          
Kossel (figure 2). 
 
3 Détermination de l’orientation cristallographique 
 
3.1 Indexation des clichés 
 
Plusieurs matériaux ont déjà été analysés avec cette technique : c’est le cas notamment du 
fer pur, d’Alliages à Mémoire de Forme (AMF) CuAlBe, d’alliages de cuivre, d’inconels et de 
divers aciers (acier duplex austéno-ferritique, aciers inox 301LN et 316L, acier de cuve 
bainitique 16MND5). La qualité du cliché obtenu dépend alors directement du nombre 
d’acquisitions effectuées et moyennées avec la caméra CCD, ainsi que de la nature du bruit de 
fond qui leur est soustrait. Dans les conditions optimums, les lignes de Kossel sont mieux 
définies, plus nettes et leurs intersections apparaissent plus clairement : c’est le cas par exemple 
pour l’AMF CuAlBe (figure 3a). 
Le cliché Kossel obtenu est ensuite indexé grâce à un programme de simulation que nous 
avons nous-mêmes développé, et qui prend notamment en compte la distance entre le centre          
de la caméra et l’échantillon analysé, la longueur d’onde des rayons X émis, ainsi que la 
structure cristallographique et le paramètre de maille du matériau. L’objectif est donc de 
parvenir à superposer manuellement le cliché simulé et le cliché expérimental, de telle sorte 
qu’ils correspondent parfaitement (cela prend quelques secondes) : le programme donne alors  
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en retour les indices de Miller de tous les plans diffractants (hkl) ainsi que l’orientation du      
cristal (figure 3b). 
 
 
 
 
 
FIG. 3 – Cliché Kossel (matériau : AMF CuAlBe) 
a) Cliché expérimental - b) Cliché indexé 
 
Un programme d’indexation totalement automatisé (un peu comme ce qui se fait déjà en EBSD) 
est également en cours de développement, en collaboration avec l’Ecole des Mines de                    
St-Etienne : cela passe principalement par l’extraction, la détection automatique des différentes 
lignes de Kossel du cliché expérimental. 
 
3.2 Comparaison Kossel/EBSD 
 
Plusieurs mesures ont été réalisées par EBSD, afin de comparer les orientations 
cristallographiques déterminées par les deux techniques (Kossel et EBSD). Un grain d’AMF 
CuAlBe a été notamment analysé : les résultats sont présentés sur la figure 4. Les clichés de 
lignes de Kossel et de lignes de Kikuchi obtenus ont donc été tout d’abord indexés, et les angles 
d’Euler ensuite calculés (respectivement 92,51°, 11,48°, 85,66° et 92,88°, 11,48°, 85,24°) :           
ces angles se sont avérés vraiment très proches (désorientation de 0,01°), ce qui nous a permis 
de valider notre programme d’indexation de clichés Kossel.  
 
 
 
FIG. 4 – Orientation cristallographique d’un grain d’AMF CuAlBe 
a) Cliché Kossel - b) Cliché EBSD : lignes de Kikuchi 
ba 
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4 Sensibilité à la contrainte des lignes de Kossel 
 
Des essais de traction in-situ ont été réalisés à l’aide d’une petite machine instrumentée             
en température [-160°C; 300°C] et placée directement dans l’enceinte du MEB, en particulier              
sur un AMF CuAlBe (la courbe force/déplacement obtenue est présentée sur la figure 5). 
L’objectif est de montrer la sensibilité à la contrainte/déformation des lignes de Kossel,                      
car une déformation du réseau est directement mise en évidence par le déplacement de ces 
lignes au cours de la sollicitation. 
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FIG. 5 – Essai de traction in-situ réalisé sur un AMF CuAlBe 
 
Cet essai est très intéressant, car si la partie linéaire de la courbe correspond à l’élasticité 
de l’austénite (étapes notées 1 et 2 sur la courbe), il survient ensuite une transformation de phase 
avec l’apparition progressive de lattes de martensite. La microdiffraction Kossel est par 
conséquent l’outil idéal pour caractériser ce matériau, puisqu’elle permet d’étudier chacune des 
phases séparément (possibilité d’analyser, de « cibler » chaque latte de martensite ainsi que 
l’austénite qui se trouve entre ces lattes : figure 6a), que ce soit pour déterminer leur orientation 
cristallographique ou leur état de contrainte. 
 
 
 
FIG. 6 – a) Transformation de phase : possibilité d’analyser l’austénite et la martensite -                   
b) Déplacement des lignes de Kossel (étapes 1 et 4) 
 
Ainsi, quand on analyse l’austénite qui se trouve entre les lattes de martensite, on acquiert                
un réseau de lignes de Kossel qui peut être comparé à celui obtenu à l’état initial (étape 1 sur          
la courbe, sans chargement). Et si à première vue ces deux réseaux semblent identiques,               
a b
Déplacement 
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leur superposition met bien en évidence un déplacement de chaque ligne de Kossel qui est 
parfaitement quantifiable (figure 6b). Ce phénomène est d’autant plus important que la 
déformation/contrainte appliquée est élevée : en effet, lorsque cette dernière augmente (étapes 2 
à 4 sur la courbe), le déplacement des lignes est plus grand et le diamètre des cercles            
augmente encore. Toutefois, il convient de bien découpler le mouvement coopératif du 
mouvement relatif de ces lignes de Kossel au cours du chargement, mouvements associés 
respectivement à la réorientation du grain (toutes les lignes se déplacent de la même façon)                   
et à la déformation/contrainte appliquée (les lignes se déplacent cette fois les unes par rapport 
aux autres). 
 
5 Conclusions 
 
La microdiffraction Kossel permet aujourd’hui d’obtenir des clichés exploitables pour la 
plupart des matériaux cristallins, et de les indexer très rapidement : un programme totalement 
automatisé est en outre en cours de développement, avec pour objectifs un gain de temps 
supplémentaire et la possibilité de réaliser des cartographies très précises. Cette technique étant 
très sensible à la déformation/contrainte appliquée (on a vu que l’on peut aisément mettre en 
évidence un déplacement des lignes de Kossel au cours d’un chargement), elle est actuellement 
développée principalement pour la détermination des états de contrainte locaux, à l’échelle du 
micron. Cela implique par conséquent la mesure des distances interréticulaires des plans 
diffractants (Bauch et al. (2004)) et le calcul des paramètres cristallins du matériau                     
(Langer et al. (2001)) : ce calcul est en cours d’implémentation dans notre programme, afin de 
déterminer tout d’abord le tenseur de déformation, puis le tenseur de contrainte (loi de Hooke). 
L’objectif final est d’automatiser tout le système (acquisition des clichés, indexation et calcul de 
l’état de contrainte), pour en faire un outil d’analyse rapide et performant. 
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